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(§) Verfahren zur Vortehandlung von textilen Flachengebilden Oder Garnen 

Es wird ein Verfahren zur Vorbehandlung von textilen Fla- 
chengebilden. Gamen Oder tierischen Haaren beschrieben. 
bei dem die Flachengebtlde. Game Oder Haare zur Entfer- 
nung der Faserbegleitstoffe mit einem Fluid behandelt wer- 
den. Hierbei wtrd als Fluid ein uberkritisches Fluid verwen- 
det. 
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Beschreibung 

Die vorliegcnde Erfmdung betrifft ein Verfahren 2ur Vorbehandlung von textilen FlSchengebilden, Garnen 
Oder Haaren gcmaB dem Oberbegriff des Patentanspruchs 1. 

Far die Herstellung von textilen Fiachengebilden, d. h. Geweben oder Wirkwaren sowie fQr die Hersteliung 
und Verarbcitung von Garnen. d. h. Multifilamentgamc und Fasergame, ist es erforderlich, bestimmte Faserbe- 
gleitstoffe gezielt auf die jcwcils zu verarbeitenden Game aufzutragen und hierdurch beispielsweise das Rei- 
bungsverhsdten der Game, die Best^digkeit derselben gegenOber einer mechanischen Beanspnichung zu 
verbessem oder die elektrosutischc Aufladung der Game zu verringem. Hierbei kdnnen diese Faserbegleitstof- 
fe, die auch als PrSparationcn bezeichnet werdea in niedermolekulare und hochmolekulare Pr^parationen 
eingeteiU werden. 

Die niedermolekularen Prfiparationen. die flblicherwcisc im Bereich der Gamverarbeitung bzw. zur Herstel- 
lung von Maschenwaren, wic beispielsweise Singlcjersey oder Interlock, verwendet werden. bcstchen in der 
Rege! aus cinem Gemisch aus einem Emuigator, wie beispielsweise einem ethoxylterten Addukt mil einem Fett, 
Paraffmkohlenwasserstoff, Wachs o. dgL 

Die hochinolekularen Praparationen, die auch flblicherweisc als Schlichte bezeichnet und in der Regel vor 
dem Verweben der Game auf die Kette appliziert werden, tassen sich in natQrIlche hochmolekulare Produkte 
und synthetische hochmolekulare Produkte einteilea Hierbei wird die Gnippe der natflrlichen hochmolekularen 
Praparationen im wesentlichen von Starke, Starkederivaten und Zellulosederivaten. wie beispielsweise Carbox- 
ymethylzellulose oder Methylzellulose, gebildet, wahrend die Gruppe der synthetischen hochmolekularen Pra- 
parationen aberwiegend aus Polyacrylat-, Polyvinylacetat- und Polyestcrharzprodukten bcsteht, wobei auch 
Mischungen von synthetischen und natOrlichcn Praparationen bekannt sind 

Neben den zuvor genannten Praparationen wcisen tierische Haare, wie beispielsweise Wolle, Alpaca, Mohair 
Oder Angora, naturliche Faserbegleitfaserstoffe auf. die zu Beginn der textilen Verarbeitung entferat werden 
mOssen. Hierbei bestehen diese Faserbegleitstoffe neben den Oblichen Verschmutzungen, wie beispielsweise 
Staub, ICot, Sand o. dgl, uberwiegend aus Fett und Wachse unterschiedlicher Zusammensetzung. So weist 
beispielsweise die Rohwolle (SchweiflwoUe) zwischen etwa 12 Gew.-% und etwa 47 Gew.-% Wollfett und 
Schweifl auf, wobei das Wollfett ein Gemisch von freien Fettsaurea wachsahnlichen Estera und hoheren 
Kohlenwasserstoffen darstellt 

Die vorstehend genannten Faserbegleitstoffe (Praparationen bzw. bei Haaren die Fette, Wachse und sonstige 
Verschmutzungen) mOssen vor der weiteren Verarbeitung der Game, Flachengebilde oder Haare, beispielswei- 
se vor dem Farben, Drucken oder AusrOsten. entfemt werden. 

Zur Entfemung der zuvor genannten Faserbegleitstoffe sind im wesentlichen zwei Verfahren bekannt, die sich 
durch das jcweOs verwendete Behandlungsfluid unterscheiden. So werden flblicherweisc die auf Game appli- 
zierten niedermolekularen Praparationen sowie die Schlichten von Geweben durch Behandlung mit waBrigen 
Fluida ausgewaschen, wobei diese Fluida neben Wasser noch Alkalispender sowie Tenside, vorzugswcisc 
nichtionische oder anionischc Tenside. aufweisea FQr die Entfemung von niedermolekularen Praparatbnen von 
Wirkwaren ist es daneben noch bekannt, diese niedermolekularen Praparationen mittels organischen Ldsungs- 
mitteln, beispielsweise Pcrchlorethylcn oder Methylenchlorid, zu entfemen. 

Analog zu den zuvor beschriebenen Verfahren zur Entfemung der Praparationen werden die aus Fette, 
Wachse und/oder sonstigen Verschmutzungen bestehenden Faserbegleitstoffe der tierischen Haare ausgewa- 
schen. So arbeitet man beispielsweise bei der Rohwollwasche in den ilberwiegcnden Fallen mit waBrigen 
tensidhaltigen Systemen, wobei zu diesem Zwecke die Rohwollflocke durch verschiedene, hintereinander ange- 
ordnete Bader transportiert wird, was entsprechend aufwendig ist 

Die vorstehend beschriebenen bekannten Verfahren wcisen den Nachieil auf, daB bei der Behandlung mit 
waBrigen Systemen ein nachtragliches Trocknen der gcwaschenen Flachengebilde, Game bzw. Haare erforder- 
lich ist, was wegen der hohen Verdampf ungswarme des Wassers relativ energieaufwendig ist 

Daruber hinaus werden teilweisc pro kg Ware zwischen etwa 5 1 und etwa 300 1 Wasser ben5tigt, so daB 
entprechend hohe Abwassermengen anfallen. 

Bei der Verwendung von organischen L6sungsmitteln sind erhdhie Sicherheitsvorkehrungen zu treffen. 
AuBerdem wird durch die behandelie Ware, insbesondere bei synihesefaserhaltigen Waren. ein Teil des L6- 
sungsmittels, ± h. zwischen etwa 0,5 Gew.-% bis etwa 2,5 Gew.-%, von der Ware adsorbiert Daneben ist es bei 
paraffinhaltigen Praparationen bisweilen erforderlich, die jeweils so praparierte Ware zunachst im waBngen 
System und anschlieBend mil Ldsungsmitteln zu behandeln, um die Praparation restlos zu entfemen. 

Der voriiegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrundc, ein Verfahren der angegebenen Art zur Verfugung 
zu stellen. durch das die vorstehend genannten Faserbegleitstoffe besonders gut entfemt werden k6nnen. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB durch ein Verfahren mit den kennzeichnenden Merkmalen des Patent- 
anspruchs 1 gelost 

ErfindungsgemaB wird somil ein Verfahren zur Vorbehandlung von textilen Fiachengebilden, Garnen oder 
Haaren vorgeschlagen. bei dem das Flachengebilde. Garn oder Haar zur Enlfernung der Faserbegleitstoffe mit 
einem Fluid behandelt wird, wobei dieses Fluid ein Oberkritisches Fluid ist Hierbei wird unter dem Begnff 
uberkritisches Fluid ein solches System verstanden, bei dem der Druck und/oder die Temperaiur des Fluids 
oberhalb dt:s fur das jeweilige Fluid charakteristischen krilischen Druckes. der ftJr das jeweilige Fluid charakteri- 
stischen kritischen Temperaiur und/oder das Volumen unterhalb dem krilischen Volumen iiegea Mit anderen 
Worten belindei sich somil das Qberkritische Fluid oberhalb des kritischen Punktes, wobei ein derartiges System 
auch als superkritisches Gas oder Flussigkeit im superkritischen Zustand bezeichnet wird. In diesem Zustand 
weist das iiberkriiische Fluid annahernd die Viskositai des enisprechenden Gases und eine Dichte auf. die 
annaheruntjsweise der Dichte des entsprechend verflQssigten Gases entspricht 
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Das erfindungsgemaBe Verfahren weist eine Reihe von Vorteilen auf. So lassen sich mit dem Qberkritischen 
Ruid die zuvor genannten Faserbegleitstoffe besonders gut und schnell entfernen^ was auf die 2uvor genannle, 
mit einem Gas vergleichbar geringe Viskosit^t und die mil einer entsprechenden Rflssigkeit vergleichbare* 
Dichte erklfirt wird Mit anderen Worten wird durch Anwendung des flberkritischen Fluids bedingt durch dessen 
niedrige Viskositilt die Kinetik des Stoffaustausches erhoht, wahrend die mit einer entsprechenden Flussigkeit 
vergleichbare Dichte des Qberkritischen Fluids dessen gute Ldsevermdgen ftJr die vorstehend genannten Faser- 
begleitstoffe sicherstelit Dariiber hinaus besteht der Vorteil, daB bei dem erfindungsgemaBen Verfahren kein 
Abwasser auftritt. da die Faserbegleitstoffe nach dem Entfernen von der Ware in dem Qberkritischen Fluid 
gelost dispergiert und/oder emulgiert sind und relativ leicht hieraus entf rnt werden kdnnen. Auch ist im 
Vergleich zu den vorstehend beschriebenen bekannten Verfahren die Energiebilanz bei dem erfindungsgema- 
Ben Verfahren wesentlich gQnstiger. da nicht, wie bei Anwendung von waBrigen Systemen, die Ware nach der 
Entfemung der Faserbegleitstoffe getrocknet werden muB. Vielmehr bewirken eine einfache Temperatur- bzw. 
Druckabsenkung und/oder cine VergrdBerung des Volumens, dafl das Qberkritische Fluid in das entsprechende 
Gas umgewandelt wird, wthrend die hierin geldsten Faserbegleitstoffe als flussige oder feste Produkte zurQck- 
bleiben. Dies wiederum fuhrt dazu, daB die so von dem Qberkritischen Fluid abgetrennten Faserbegleitstoffe 
einfach aufgearbettet und/oder wiederverwendet werden kdnnen, so daB sie ohne groBe Reinigung erneut 
beispielsweise zum Praparierenbzw.Schlichten verwendet werden kdnnen* 

Die zuvor beschriebene Isolierung der Faserbegleitstoffe, die bei dem erfrndungsgemaBen Verfahren in 
besonders einfacher Wcise durch eine Temperatur- bzw. Druckabsenkung und/oder eine VergrdBerung des 
Volumens erreicht werden kann, bietet sich insbesondere dann an, wenn das erHndungsgemaBe Verfahren zur 
Reinigung von tiedschen Haaren, insbesondere Wolle, eingesetzt wird Hierbei fallen dann die in dem Qberkriti- 
schen Fluid geldsten, dispergierten und/oder emulgierten Fette, Wachse und sonstige Verschmutzungen bei 
einer entsprechenden Tcmperatur- bzw. Druckabsenkung und/oder einer VolumenvergrdBerung des Qberkriti- 
schen Fluids als feste bis pastdse Masse an, die dann zur Gewinnung des hierin enthaltenen Wollfetts, das in der 
Pharmazie und in der Kosmetik ein wichtiger Rohstoff darstellt, besonders einfach weiterverarbeitet werden 
kann, da hierbei die beim Stand der Technik erforderliche aufwendige Isolierung des Wollfettes aus dem 
waBrigen System entfallen kamt 

Wix^ dariiber hinaus noch bei dem erfindungsgemaBen Verfahren als uberkritisches Fluid ein nicht toxtsches 
System verwendet, so hat dies den weiteren Vorteil. daB selbst bei einer pldtzlich auftretenden Undichtigkeit in 
der jeweils eingesetzten Maschine keine giftigen Stoffe in die Atmosphare entweichen kdnnea Selbst wenn die 
jeweils behandelte Ware einen Teil des Qberkritischen Fluids adsorbiert, was bei der Verwendung von Perchlo- 
rethylen nach den bekannten Verfahren der Fall ist, kann dieser von der Ware adsorbierte Anteil besonders 
einfach und schncU entfemt werden, da hierfOr ledigllch cine Druck-, Temperaturemiedrigung und/oder Volu- 
menvergrdBerung erforderllch sind, um den adsorbierten Anteil des Oberkritischen Fluids restlos aus der jeweils 
behandelten Ware zu entfernen. 

Oblicherweise werden bei dem erfindungsgemaBen Verfahren die Rachengebildet, Game oder Haare mit 
dem Qberkritischen Fluid etwa 30 Sekunden bis etwa 60 Minuten behandelt Hierbei hangt die Behandlungszeit 
von der jeweils behandelten ChargengrdBe, den zu entfemenden Faserbegleitstoffen, der Warendichte und dem 
eingesetzten Qberkritischen Fluid ab, wobei festgestellt werden konnte, daB vorzugsweise Behandlungszeiten 
zwischen etwa 2 Minuten und etwa 15 Minuten ausreichen, um die auf Game oder Flachengebilde applizierten 
Praparationen restlos zu entfernen. Diese relativ kurzen Behandltmgszeiten gelten insbesondere fur solche 
Anwendungsfalle, bei denen die jeweils zu behandelnde Ware aufgrund ihrer Warcnstruktur bzw. ihrer Waren- 
aufmachung besonders gut zu durchstrdmen ist, was beispielsweise fQr Flachengebilde mit einem Quadra tmeter- 
gewicht zwischen etwa 80 g und etwa 150 g oder fQr die Strangbehandlung von Flachengebilden zutrifft 

Die bei dem etfindungsgemaBen Verfahren angewendete Behandlungstemperatur richtet sich nach dem 
jeweils verwendeten Fluid und der zu behandelnden Ware. Oblicherweise liegt diese Temperatur zwischen etwa 
8*C und etwa 250" C, vorzugsweise zwischen etwa 31 *C und etwa 197'* Q wobei beispielsweise bei Waren aus 
Wolle oder Baumwolle vorzugsweise die Temperaturen nicht uber lOO^C betragen sollen. Bei Waren aus 
Synthesefasem bzw. mit einem Synthesefaseranteil kdnnen auch Temperaturen zwischen etwa 100*C und etwa 
200*'C, vorzugsweise Temperaturen zwischen etwa 100*C und etwa 150**C, angewendet werden, da Qberra- 
schenderweise festgestellt wurde, daB durch Verwendung des Qberkritischen Fluids die Gefahr der Bildung von 
Lauffalten verringert wird Weiterhin wurde beobachtet, dafl im Vergleich zu einer waBrigen Behandlung die 
Strukturentwicklung, d h. das Voiumen der behandelten Ware, verbessert wurde, so daB insbesondere fQr solche 
Waren, bei denen durch die Vorbehandlung die Strukturentwicklung ausgeldst wird das erfindungsgemaBe 
Verfahren besonders gut einsetzbar ist. Auch wird bei den zuvor genannten relativ hohen Temperaturen, d h. 
Temperaturen zwischen etwa 100 und etwa 180**C, die Ldslichkeit der Praparationen vergrdflert, so daB die 
Behandlungszeiten entsprechend verkQrzt werden kdnnen. 

Der bei dem erfi ndungsgemaBen Verfahren anzuwendende Druck richtet sich nach dem jeweils eingesetzten 
Fluid. Oblicherweise variiert dieser Dmck zwischen etwa 30 bar und etwa 230 bar, vorzugsweise zwischen etwa 
70 bar und etwa 300 bar. 

Grundsatzlich kann bei dem erfindungsgemaBen Verfahren als Qberkritisches Ruid jedes Systems eingesetzt 
werden, das sich unter den zuvor genannten Temperaturen und DrQcken im Qberkritischen Zustand befindet. 
Vorzugsweise werden hierfOr als uberkritisches Fluid Alkane, insbesondere Ethan, Propan oder Pentan, Ammo- 
niak, FIuor-Chlor-Alkane, Kohlendioxid und/oder FCohlenmonoxid jeweils ailein oder in Mischungen miteinan- 
der eingesetzt. So ist beispielsweise das Qberkritische Ruid Ethan fQr solche Behandlungen geeignet, bei denen 
die Behandlungstemperaturen oberhalb von etwa 35**C und der Behandlungsdruck Qber etwa 50 bar liegen. Das 
uberkriiische Fluid Propan wird fur Behandlungen mil einer Temperatur oberhalb von etwa 100**C und einem 
Druck oberhalb von etwa 42 bar, das Qberkritische Ruid Pentan wird fQr Behandlungen bei Temperaturen 
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obcrhalb von 197*C und einem Druck oberhalb von etwa 34 bar, das uberkrilische Fluid Trifluor-Chlor-Ethan 
wird fur Behandlungcn bci Temperaturen oberhalb von etwa 29*C und einem Druck oberhalb von etwa 38 bar. 
das Qberkritische Fluid Ethylen wird fOr Behandlungcn bei einer Temperatur oberhalb von etwa 9*'C und bei 
inem Druck von etwa oberhalb 50 bar, und das Qberkritische Fluid Ammoniak wird beispielsweise bei einer 
5 Behandlung oberhalb von 132'C und einem Druck oberhalb von etwa 120 bar eingesetzt 

Besonders gut Ergebnisse rzielt man bei der Vorbehandlung von Gamen bzw. Fl&chengebilden mil iiberkri- 
tischem Kohlendioxtd bei Behandlungstemperaturen von oberhalb etwa 32^0 und einem Behandlungsdruck von 
oberhalb etwa 74 bar, da dieses Oberkritische Fluid sehr gute Ldseeigenschaften fur eine Reihe von Prdparatio- 
nen hat DarQber hinaus ist s femer untoxisch, so daB bei einer Undichtigkeit in der jeweils fOr die Durchfuh- 
10 rung des erfindungsgemSBen Verfahrens vcrwendeten Maschine hier keinc nennenswerte Gefahr auftritt, weil 
in diesem Fall das Oberkritische Fluid als Kohlendioxid-Gas entweicht Audi konnen wegen der vorstehend 
genannten, relattv niedrigen kritischen Temperatur mit Oberkritischem Kohlendioxid insbesondere gut solche 
Waren behandelt werden, bei denen beispielsweise ein zu starkes Schrumpfen oder Verfib^en verhindert werden 
soil, so da6 mit einem derartigen Hberkritischen Fluid besonders gut Prlparationen auf Woll- oder BaumwoUar- 
15 tikeln entfemt werden kOnnen. Auch konnte festgestelh werden, daB sich ein derartiges Oberkritisches Fluid fur 
die Rohwollwtsche einsetzen I9Bt, da hiermit neben den naturlichen Fetten und Wachsen der Rohwolle auch 
besonders gut und schnell sonstige Verschmutzungen, wie beispielsweise Schmutzpartikel* Staub, Urin, Kot 
o. dgU entfernt werden kdnnen. 
Wird das erfindungsgemaBe Verf ahren bei tierischen Haaren im Rahmen der Vorwasche der Rohware, d. h. 
20 somit zum Entf emen von natOrlichen Fetten und Wachse, wie beispielsweise Wollfett, und sonstigen Verschmut- 
zungen eingesetzt, so konnte festgestellt werden, dafi sich hierbei als Qberkritisches Fluid insbesondere die zuvor 
genannten Alkane, vorzugsweise Ethan, besonders gut eignet Dies h&ngt einerseits damit zusanunen, daB die 
Alkane. insbesondere Ethan, nicht so hohe DrQcke und/oder Temperaturen erfordem, so daB auch entsprechend 
geringere Anforderungen an die Ausgestaltung der hierfQr verwendeten Vorrichtungen zu stellen sind Femer 
25 besitzen die suvor genannten Faserbegleitstoffe, insbesondere Wollfett und die an die Rohwolle anhaftenden 
Verschmutzungea in Alkanea insbesondere £than« eine hohe Ldsegeschwindigkeit und eine besonders gute 
LOslichkeit, so daB entsprechend nur kurze Behandlungszeiten erforderlich sind. DarQber hinaus kdnnen die so 
entfemten Faserbegleitstoffe besonders einfach und schnell aus dem iiberkritischen Fluid entfemt werden, 
wobei es hierzu lediglich erforderlich ist, das Qberkritische Fluid aus seinem Qberkritischen Zustand in das 
30 entsprechende Gas umzuwandein, was beispielsweise durch eine Temperatur-, Dmckabsenkung und/oder Volu- 
menvergroBcrung erreicht werden kann. Das hierbei dann anfallende und aus dem Qberkritischen Fluid entspre- 
chend entstehende Gas kann dann beispielsweise wieder aufgefangen oder einfach abgefackelt werden, wahrend 
die aus der Rohwolle entfemten Faserbegleitstoffe als pastdse oder feste Masse vorliegen. Somit fallen auch bei 
Anwendung des erfindungsgemlBen Verfahrens im Rahmen der Rohwollwlscfae im Vergleich zu dem bekann- 
35 ten Verfahren keine Abwassermengen an, so daB ein derartiges Verfahren insbesondere sehr dkologisch durch- 
fOhrbarist 

Vorzugsweise werden bei der^uvor beschriebenen AusfOhrungsform des erfindungsgemlBen Verfahrens die 
tierischen Haare, insbesondere die Rohwolle, als Haufwerk, vorzugsweise als PreBkudien, von dem Qberkriti- 
schen Fluid durchstrdmt Hierbei entspricht diese Aufmachung einer Auf machung, wie sie beispielsweise aus der 

40 FSrbung von Flocken bekannt ist, d. h, die tierischen Haare, wie z. B. die Rohwollflocke, werden in einem 
perforierten zylindrischen Innenmantel angeordnet, der dann entsprechend in einem zylindrischen Autoklaven 
derart angeordnet wird, daB das Qberkritische Fluid den Flockkuchen von innen nach auBen und/oder von auBen 
nach innen durchstromen kann. Selbstversttndlich ist es jedoch auch mdglich, durch ein stehendes Bad des 
Qberkritischen Fluids die tierischen Haare, beispielsweise uber entsprechende Rechen, zu fordera 

45 Femer ist es moglich, anstelle der einzelnen vorstehend genannten Qberkritischen Fluida eine Mischung von 
Qberkritischen Fluida zu verwenden, wobei vorzugsweise auch binire und temtre Gemische eingesetzt werden. 
Hierdurch wird es ermdglicht, die Eigenschaften des jeweils eingesetzten Fluidgemisches auf die jeweiligen 
Anforderungen, d h. die jeweils appiizierte Prftparation bzw. die vorhandenen Faserbegleitstoffe und die zu 
behandelnde Ware, anzupassen. Wird beispielsweise von dem eingesetzten Fluidgemisch gefordert, daB es 

50 gleichzeitig niedermolekulare und hochmolekulare Prdparationen entfernen soli, so empfiehlt es sich, in einem 
derartigen Fall beispielsweise mit einem binSren Gemlsch eines chlorierten Alkans bzw. Alkens und einem 
Alkohol, vorzugsweise Ethanol zu arbeiten. Hierbei wird die niedermolekulare Preparation und ein Teil der 
hochmolekularen Preparation von dem chlorierten Alkan bzw. Aiken, wie beispielsweise Trichlor ethylen oder 
Methylenchlorid, geldst, wahrend der noch verbleibende Anteil der hochmolekularen PrSparationen durch den 

55 Alkohol entfernt wird. 

Eine weitere AusfOhrungsform des erfindungsgemSBen Verfahrens siehl vor, daB dem Qberkritischen Fluid 
bzw. Fluidgemisch ein Moderator zugesetzt wird. Hierbei werden durch Zusatz des Moderators, der sich nicht 
zwangslSufig im Qberkritischen Zustand befinden muB, gezielt die Ldseeigenschaften fur Praparationen bzw. 
besiimmte sonstige Faserbegleitstoffe eines derartigen Qberkritischen Fluids bzw. Fluidgemisches auf die jewei- 

60 ligen Anforderungen abgestimmt, so dafi hierdurch auch besonders gut wasserldsliche PrSparationen oder 
Verschmutzungen, wie Kot, Urin, Staub o.dgl. entfernt werden kSnnen. So konnte beispielsweise festgestellt 
werden. daB mit uberkritischem Kohlendioxid, das einen Zusatz von Wasser als Moderator aufwies, besonders 
gut eine Mischung von einer niedermolekularen Praparation. bestehend aus h6heren Paraffinkohlenwasserstof- 
fen mit Emulgator, mit hohermolekularen Praparationen, bestehend aus Polyacrylsaurederivaten, Polyesterhar- 

65 zen oder Polj'vinylacetaten (vollverseif t oder teilverseift), entfemt wurde, so daB ein derartiges System insbeson- 
dere zum Enischlichten von Webwaren besonders gut gceignet isL 

Eine andere AusfOhrungsform des erfindungsgemSBen Verfahrens sieht vor, daB als Moderator zusatzlich zu 
dem Wasser oder anstelle des Wassers Tenside, insbesondere nichiionische oder anionische Tenside, zugesetzt 
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werden Durch einei derartigcn Tensidzusatz erhaht sich das Useverm6gen des "berkritischen Ruids bzw 
und/ooer unn, so "J"^ J , Rrthwollwasche cineesetzt wird Bei besonders schwer loslichen nieder- 

^i^ ^^^SZtoi^n etwf 1 Vol-% und ctwa 10 VoL-%. vorzugsweise rwischen etwa 2 VoL-% und 
! «/s VoL % bezoscn auf das Volumendes verwendeten Ruids bzw-Ruidgeiriisches^ vor. 

Zh^^y'on ilft^^^^ behandelnden Ware und dcren Aufmachung richtet sich be, 'ifl^Jll^^^f^^ 
n^ial^S^^n^FloitenwtThSltm. Oblicherweise variiert es zwischen einem Wert von 1 : 2 bis etwa 1 : 100. 
mafien 1 • 25. SoU beispielsweise die niedermolekulare Praparauon von einem a s 

vorzugsweise "'^^j '"^^^^^^^ dies bei relativ niedrigen Rottenverhiltnissen. bei- 

Overflow-TypenOblicherweisebeieinemRot^^^^^^ 

Stufe. So konnen beispielsweise Waren zunachst •"'l^a^er waBngen 5y^^ organischen Losungsmittcl 

Durch eine derartige Verfahrensweise. <»1 rf^B irFaSer Anwend^ von Wassereine 
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vorstehend genannien Bedingungen mit dem uberkritischen Ruid zu behandcln. Insbesondere bei solchen 
Fiachengebilden, bei denen durch die Vorbchandlung cine Struktur entwickell werden solL ist es empfehlens- 
wert cine Strangbehandlung vorzunehmen. Hierzu wird ein endloser Strang kontmuierlich mit einer v rgegebe- 
ncn Geschwindigkeit innerhalb eines als Jets ausgcbildeten Auioklaven iransporticrt, wobei die in Strangform 
aufgemachie Ware zeitweise in das Obcrkritische Fluid einiaucht. 

Vorteilhaf tc Weiterbildungen dcs erfindungsgemaflen Verfahrens sind in den Unteranspruchen angegeben. 

Das errindungsgemaOe Verfahren wird nachfolgend anhand von zwei AusfOhrungsbeispieien nSher erlflutert 

Beispiel 1 

15 Gam- und Maschcnwarenproben. nachfolgend bezcichnet mit Gam 1 bis 8 und Maschenware 9 bis 15, 
wurdcn in einem Laborautoklaven unter folgenden Bedingungen behandelt: 

Fluid: flbcrkritisches Kohlcndioxid 

Behandlungszeit: 2 Minuten 

Bchandlungsdruck: 90 bar 

Behandlungstemperatur: 5(>*C 

Von jeder der 15 Proben warden vor und nach der Behandlung durch Extraktion in Aniehnung an DIN 54 278 
die Praparationsmittelauflage bestimmt, wobei anstelle der in der Norm vorgeschlagcnen L6sungsmittel cine 
Sukzessivextraktion mit Trichlorcthylcn und Wasscr durchgefOhrt wurde. Bei polyesterhaltigenProben wurden 
zusaizlich in Trichlorethylenextrakt die Konzentraton der extrahiertcn Ohgomere nach TexUl-Praxis, 28, 1 973, S. 
345, quantitativ bestimmt und in Abzug gebracht 

Die Ergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle I zusammengefaSt: 

Tabelle 1 



Prfiparationsinittclaunagc in Gcw.-% 

vor der Behandlung nach der Behandlung 



Gaml 4.8 0,2 

Gam2 « 

Gam 3 0,9 <0.05 

Gam4 2,1 0,15 

Gam5 2,5 0,08 

Game 3,1 o.| 

Gam 7 2.6 0,1 

Gam 8 13 0.05 

Maschenware 9 7,5 0,1 

Maschenware 10 63 0,2 

Maschenware 11 2.4 <0.05 

Maschenware 12 4,8 0,15 

Maschenware 13 5,2 0,12 

Maschenware 14 3,7 0,2 

Maschenware 15 33 0.1 

Wie in dieser Tabeile zu entnehmen ist, sind durch die vorstehend beschriebene Behandlung alle Praparatio- 
nen nahczu quantitativ enifemt worden. Hierbei handehe es sich urn niedermolekulare f^^P'^^j'<>"^^^^^ 
infrarotspektroskopische Untersuchungen sowie an der Hand der Konsistenz der extrahierten PrSparationen 
festgestelh werden konnte. 

Beispiet 2 

10 Gewebeproben. die nachstehend mit Gewebe 1 bis 10 bezcichnet sind. wurden in dem zuvor genannten 
Laborauto'.daven unter folgenden Bindungen behandelt: 

piui^j. uberkritischen Kohlcndioxid mit 4 Vol.-% Wasscr und 2 

Gew.-% anionisches Tensid 
Behandlungszeit: 4 Minuten 

Bchandlungsdruck: 1 10 bar 

Behandlungstemperatur: 70* C 

Von der Gewcbeproben wurden zunachst die auf die Kette applizierte Schlichic (hochmolekulare PrSpara- 
tion^SualiuUv durch Anfarbung nach Melliand Textilberichle (1980). S. 271. und (1981) S 1 79. crm.ttcit H.erbc. 
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zeigte sich, daB atif den Geweben 1 bis 4 eine Polyesterharzschlichte» auf den Geweben 5 bis 7 erne Polyacrylat- 
schlichte, auf den Geweben 8 und 9 eine Polyvinylacetat-Schlichte und auf dem Gewebe 10 eine Carboxymethyl- 
zelluloseschllchte vorhanden war. 

Sowohi vor als auch nach der Behandlung wurde durch quantitative Extraktion in Aniehnung an DIN 54 278 
die Praparationsmittelauflage beschrieben, wobei jedoch hierbei eine sukzessive Extraktion mil Trichlorethylen 
und Wasser durchgefQhrt wurde. In dem Trichlorethylenextrakt wurden fur die polyesterhaltigen Gewebe 
zus^tzlich noch, wie vorstehend beschrieben, die Konzentration an mitextrahierten Oligomeren bestimmt und 
bei den nachfolgenden Werten entsprechend abgezogen. Das Ergebnis der quantitativen Pr^parationsmittelbe* 
stimmung ist in der nachfolgenden Tabeile 2 wiedergegeben : 

Tabelle 2 



Praparationsmittelauflage inGcw.-% 

vor der Behandlung nach der Behandlung 



Gewebe 1 


4^ 


0.2 


Gewebe 2 


3.8 


0.1 


Gewebe 3 


33 


0.25 


Gewebe 4 


2$ 


0,15 


Gewebe 5 


4.7 


0.2 


Gewebe 6 


5^ 


0.2 


Gewebe 7 


5.5 


0.25 


Gewebe 8 


33 


0.1 


Gewebe 9 


33 


0.2 


Gewebe 10 


4.2 


0.4 



Wie der vorstehenden TabcIIe 2 zu entnehmen ist, wird durch die Behandlung mit dem uberkritischen Ruid 
innerhalb von kOrzester Zeit die Schlichte soweit entfemt. daB die Ware einwandfrei gefarbi werden konnte. 

Beispie! 3 

Drei verschiedene Rohwollchargen wurden in einem Laborautoklavcn unter folgenden Bedingungen behan- 
delt: 

Fluid: uberkritisches Ethan 

Behandlungszeit: 3 Minuten 

Behandlungsdruck: 60 bar 

Behandlungstemperatur: 40* C 



Von jederder drei Proben wurde vor und nach der Behandlung durch Extraktion in Aniehnung an DIN 54 278 
die Konzentration an Faserbegleitstoffen bestimmt, wobei anstelle der in der Norm vorgeschlagenen Losungs- 
mittel eine Sukzessivextraktion mit Trichlorethylen. Ethanol und anschlieBend Wasser durchgefuhri wurde. 

Die Ergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle 3 zusammengefaBt: 

Tabelle 3 



Auflage an Faserbegleitstoffen in Gew.-% 



vor der Behandlung nach der Behandlung 



Roh wolle Charge t 14 03 

Rohwolle Charge 2 10 0^ 

Rohwolle Charge 3 18 03 



Wie diesen Ergebnissen zu entnehmen ist, zeigen alle drei untersuchten Rohwollproben nach der Behandlung 
mit dem zuvor gsnannten uberkritischen Fluid hervorragende Werte bezuglich der Restauflagen an Faserbe- 
gleitstoffen, wobei es sich bei diesen Restauflagen aufgrund von IR-spektroskopischen Untersuchungen iiber- 
wiegend um Fette handelt Aus dem mit den Faserbegleitstoffen beladenen Ethan konnte durch eine Volumen- 
vergrdQerung eine pastCse gelbliche Masse gewonnen werden, die zu 80% aus Wollfett bestand. 

Zur Gewinnung von Vergleichswerten wurden die zuvor genannten drei Rohwollproben nacheinander in 
sechs B^dern behandelt, wobei nach jedem Bad die entsprechende Wollprobe getrocknet wurde. Hierbei waren 
die Bchandlungsbedlngungen in den einzelnen Badern wie folgt: 
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Behandlungstemperatur: 
Badzusammensetzung: 



Bad 1 
Wasser 



Behandlungstemperatur: 
Badzusammensetzung: 



Bad 2 
50'*C 

2 g/l NatriumkarbonatpH 9^ 



Behandlungstemperatur: 
Badzusammenseuung: 



Bad 3 
45*C 

0^ g/l Natriumkarbonat 
0^ g/l nichtionogenesTensid 



Behandlungstemperatur: 
Badzusammensetzung: 



Bad 4 

0;2 g/l nichtionogenes Tensid 



Behandlungstemperatur : 
Badzusammensetzung: 



Bad 5undBad6 

40"C 
Wasser 



Die Behandlungszeit in jedem Bad betnig jeweils 10 Minuten, Die Rohwolle wurde in jedem Bad wahrend der 
i^ErgebSs^ konvemioneUen Rohwollwasche sind in der nachfolgenden Tabelle 4 wiedergegeben: 

Tabcne4 

Auflage an Fascrbegleitstoffen in Gew.-% nach der Behandlung im wMsscrigen System (Bader 1 -6) 



Rohwolle Charge 1 
Rohwolle Charge 2 
Rohwolle Charge 3 



13 
2.1 



Wie dem Vergleich der beiden Tabellen 3 und 4 zu entnehmen ist sind die RestauHagen an Fascrbegleitstoffen 
jeweils nach der Behandlung bei dem im waBrigen System nach der konventionellen Methode g^was^^^^^ 
Rohwollchargen \ bis 3 wesenUich schlechtcr, wobei es sich bei diesen Restauflagen im wesenUichen urn 
Wollfett handelt, wie dies aufgrund von IR-spektroskopischen Messungen festgestellt wurde. 

FatentansprClche 

1 Verfahren zur Vorbehandlung von textilen FlSchengebildcn, Gamen oder tierischen Haarea bei dem die 
nachengebilde. Game oder Haare zur Entfemung der Faserbegleitstoffe mit emcm Ruid behandelt wer- 
den,dadurchgekenn2eichnet,daBalsnuideinuberkritischesnuidvem^^ 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da3 das Flachengebilde bzw Gam m t dem 
uberkrilischen Fluid etwa 30 Sekunden bis etwa 60 Minuten. vorzugsweise etwa 2 Mmuten bis etwa 15 

f^eS?^^^^^^^^^^^^ 1 Oder 2. dadurch gekennzeichne^ da B das F^^^^^engebiW^ 

Temperaturen zwischen etwa 8*C und etwa 250«Q vorzugsweise zwischen etwa 31 C und etwa 197 C 

4.^vSfSr^ einem der vorangehenden Anspruche. dadurch gekennzeichnet, daB der Druck bei der 
Behandlung zwischen etwa 30 bar und etwa 300 bar variiertwird. , „ , „u i, ♦i.^hoc 

5 VeHahren nach einem der vorangehenden Anspruche. dadurch gekennzeichnet. daB als Qberkritisches 
nuid Alkane, Ammoniak, Fluor-Chlor- Alkane, Kohiendioxid und/oder Kohlenmonoxid jeweils allem oder 

6* virftl^^^^ vorangehenden Anspruche zur Vorbehandlung von textilen Haaren. insbeson^ 

dere zur Vorbehandlung von Rohwolle. dadurch gekennzeichnet, daB als Fluid Ethan ^.^T^"^^ 

7 Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Haare als Haufwerk, insbesondere PreQku- 
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to 



Chen angeordnet und in diesem Zustand mit dem uberkritischen Fluid durchstrdmt werden. , . , , 

8. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruchc. dadurch gekennzeichnet, daB dem uberkritischen 
Fluid ein Moderator zugesetztwird . . 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB der Moderator Wasser ist. , ^ - . 

10 Verfahren nach einem der Anspriiche 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet. daB als Moderator Tenside, 
insbesonderenichtionischeund/oderanionischeTensidcverwendet werden. 

11 Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Moderator m dem 
iiberkritischen Fluid in einer Konzentration zwischen etwa 1 Vol.-% und ctwa 10 Vol.-%, vorzugsweise 
zwischen etwa 2 Vol.-% und etwaS Vol.-%, vorhandcn ist. ^ u \ a ra.. in^^K.ncrphSW. 

12 Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB das Flachengebilde 
bzw. Gam in einem Rottenverhalmis zwischen ctwa 1 :3 bis 1 : 100, vorzugsweise etwa 1 :8 bis 1 :25. 

??vfrfa^^^^ einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB wahrend der 

Behandlung das Qberkritische Fluid kontinuierlichgereinigtwird. „ ^ 

14. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB das zur Behandlung is 
vcrwendetenuiddurch Expansion regeneriertwird. ^ ^ , - u . a a -v. a a 

15 Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche. dadurch gekennzeichnet, daB wahrend der 
Behandlung der Druck, die Temperatur und/oder das Volumen des Ruids verandert werden. „ ^ ^ 

16 Verfahren nach einem der vorangehenden AnsprOche. dadurch gekennzeichnet, daB eine erste Behand- 
lung mit einem nic^t uberkritischen Ruid und anschlieBend eine zweite Behandlung mit einem Fluid im 20 
Oberkritischen Zustand durchgefuhrtwird. «... « l ji • j im j 

1 7, Verfahren nach Anspruch 1 6, dadurch gekennzeichnet. daB bei der ersten Behandlung em anderes Ruid 
verwendet wird als bei der zweiten Behandlung. . « . u u i j 

18 Verfahren nach einem der vorangehenden Ansprflche, dadurch gekennzeichnet, daB das Rachengebilde 
bzw. Garn auf einen Warentrlger aufgewickek und im aufgewickelten Zustand behandelt wird. 25 
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